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0 044 028 

Chlorofluoroferrat (II, III), Verfahren zu seiner Herstellung, seine Verwendung und Chlorofluoroferrat 

(II, III) enthaltende Schletfscheibe 

Die Erfindung bezleht sich euf Chlorofluoroferrat (II, III), Verfahren zu seiner Herstellung durch 
Verschmeteen von Alkali- oder Ammonium-halogenlden mit einem Eisen(lll)-halogenid und metallischem 
Eisen, seine Verwendung als Fullstoff in Schleifscheiben und diesen Fullstoff enthaltende Schleifscheibe. 

Die Herstellung von wasserfrelen Chloroferrat-Komplexen durch Erhitzen von Alkalichlorid mit 
5 wasserhartigem Ferrichlorid und Entfernen des Hydratwassers 1st be re its bekannt. Dabei werden die 
Ausgangsstoffe in annahemd gleichen molaren Mengen verwendet. und die Reaktion wird bei einer 
Temperatur Im Berelch von 40 °C bis etwa 310 °C ausgefuhrt (vgl. deutsche Often leg ungssch rift 
21 10 611 = US-Patentschrift 37 29 543). 

Ferner 1st bekannt, daB wasserfrele Alkalichloroferrate (II. Ill) der Formel 

A x Fe y ++ Fe i +++ Cl x+2y+32 

worin A ein Alkalimetallion oder Ammoniurnion, x eine Zahl von 1 bis 10, y ein Wert von groBer als Null bis 
maximal 1 und z ein Wert von Null bis 1 1st, durch Zusammenschmelzen von Alkalichlorid oder 

is Ammoniumchlorid mit wasserfreiem Eisen(1ll)-chlorid und Eisenpulver hergestellt werden. Die 
Schmelztemperatur betragt dabei 400 °C oder auch 700 °C (vgl. deutsche Offenlegungsschrift 28 35 542). 
Diese Alkalichloroferrate (II, III) eignen sich als aktive FQIIstoffe fur Schleifscheiben ; sie werden in 
Mengen von 5 bis 10 Prozent (bezogen auf das Gewicht der Schleifscheibe) eingesetzt (vgl. deutsche 
Offenlegungsschrift 28 35 543). Aufgabe der Erfindung ist die Bereitsteilung elnes Halogenoferrats, das in 

20 wirtschaftlicher Weise herstellbar ist, eine geringe Hygroskopizitat aufweist und als aktiver Fullstoff fur 
Schleifscheiben geeignet ist. 

Die Erfindung betrifft ein Chlorofluoroferrat (II, III), der Formel (1) 

AxFeClyFj, (1) 

25 

worin A ein Alkalimetallion oder ein Ammoniurnion, x eine Zahl von 1 bis 10, y ein Wert von 0,1 bis 12,9, z 
ein Wert von 0.1 bis 12,9 ist und die Summe aus y + z mindestens 3 betragt. Das Alkalimetallion ist 
vorzugsweise ein Lrthiumion, Natriumion oder Kaliumion. ErfindungsgemaBe Verbindungen der Formel 
(1) sind beispieisweise Natriumdlchlorofluoroferrat NaFeCI 2 F, Dinatriumtrichlorofluoroferrat Na 2 FeCI 3 F 
30 und Tetranatriumpentachlorofluoroferrat Na4FeCI 5 F f ferner Kaliumdichlorofluoroferrat KFeCI 2 F, Dika- 
liumtrichlorofluoroferrat K 2 FeCI 3 F und Tetrakaliumpentachlorofluoroferrat r^FeClsF sowie gemischte 
Chlorofluoroferrate wie Natriumtrikaliumpentachlorofluoroferrat NaK 3 FeCI 5 F und Ammoniumtrikalium- 
pentachlorofluoroferrat NH 4 K3FeCI 5 F. 

Besonders wertvoll Ist ein Chlorofluoroferrat (II, III) der Formel (2) 

35 

K x FeClyF z , (2) 

worin x eine Zahl von 1 bis 6, y ein Wert von 2 bis 8 und z ein Wert von 1 bis 2 ist und die Summe aus y+z 
mindestens 3 betragt 

40 Ferner betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung eines Halogenoferrats durch Ver- 
schmelzen von Alkali- oder Ammoniumhalogenlden mit einem Eisen (lll)-halogenid und metallischem 
Eisen, das dadurch gekennzeichnet ist. daB man zum Zwecke der Herstellung elnes Chlorofluoroferrats 
(II. ill) der Formel (1) 

45 A^FeClyFj, (1) 

worin A ein Alkalimetallion oder ein Ammoniurnion. x eine Zahl von 1 bis 10, y ein Wert von 0,1 bis 12,9, z 
ein Wert von 0,1 bis 12,9 ist und die Summe aus y + z mindestens 3 betragt, ein Gemisch aus (a) einem 
Alkalimetallchlorid oder Ammoniumchlorid,. (b) einem Alkalifluorld Oder Ammoniumfluorid. (c) wasser- 

50 freiem Eisen (lll)-chlorid und (d) Eisenpulver bei einer Temperatur von 300 bis 900 °C schmilzt. 

Werterhin betrifft die Erfindung die Verwendung eines Chlorofluoroferrats (II. Ill) der Formel (1) und 
insbesondere der Formel (2) als FQIIstoff fOr Schleifscheiben sowie die Schleifscheibe, die ein solches 
Chlorofluoroferrat (II. Ill) als Fullstoff enthalt. 

Die erfindungsgemaBen Chlorofluoroferrate werden In technlsch einfacher und wirtschaftlicher 

55 Weise durch Schmelzen eines Gemisches aus (a) einem Alkalimetallchlorid oder Ammoniumchlorid. (b) 
einem Alkalifluorid oder Ammoniumfluorid, (c) wasserfreiem Eisen (lll)-chlorid und (d) Eisenpulver 
hergestellt. Die Schmelztemperatur betragt normalerweise 300 bis 900 °C, vorzugsweise 400 bis 800 °C. 
Geeignete Al kali metallchlo ride sind Lrthiumchlorld. Natriumchlorid und insbesondere Kaliumchlorid, 
und geeignete Alkalifluoride sind Lithiumfluorid, Natriumfluorid und insbesondere Kaliumfluorid. Die 

60 Menge der verfahrensgemaB eingesetzten Ausgangsstoffe richtet sich nach der Jewells gewunschten 
Zusammensetzung des Endproduktes. Pro Mol Eisen wird die Komponente (a) in einer Menge von 0,3 bis 
30 Mol, vorzugsweise 3 bis 15 Mol, die Komponente (b) in einer Menge von 0,3 bis 30 Mol, vorzugsweise 1 
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bis 3 Mol, und die Komponente (c) in einer Menge von 2 bis 3 mol, vorzugsweise 2,0 bis ?,1 Mol, 
verwendet. 

Als ReaktionsgefaB zur Durchfuhrung des vorgenannten Schmelzverfahrens eignet sich jedes 
heizbare GefaB, dessen Wandung von der Schmelze nicht angegriffen wird, z. B. ein Eisenkessel. 
5 Je nach Menge der Ausgangsstoffe und Reaktionstemperatur betragt die Reaktfonsdauer 1 bis 4 
Stunden. vorzugsweise 2 bis 3 Stunden. Zur Beschieunigung der Reaktion kann das Reaktionsgemisch 
nach dem Airfschmelzen zu einer homogenen Schmelze kurze Zelt mechanisch durchmlscht werden, z. 
B. durch Ruhren. Nach Beendigung der Reaktion laBt man die Schmelze im ReaktionsgefaB erstarren und 
zerkleinert sie anschlieBend bei Raumtemperatur, z. B. durch Mahlen. Die Schmelze kann aber auch aus 
10 dem ReaktionsgefaB abgelassen und mit Hilfe eines KOhlaggregats, z. B. einer Kuhlwalze oder einer 
Kuhlschnecke, in eine zerkleinerte Form gebracht werden. 

Die erfindunsgemaBen Chlorofluoroferrate eigne n sich insbesondere als aktive Fullstoffe fur 
Schleifschelben. Ihre Wirksamkeit entspricht bei den moisten Stahlsorten der Wirksamkeit der bekannten 
Ch I orof errata, jedoch weisen sie eine deutlich geringere Hygroskopizitat auf. Bei einigen speziellen 
15 Stahlsorten, z. B. V-Stahlen, zeigen Chlorofluoroferrate eine ho he re Wirksamkeit als Chloroferrate. Die 
Chlorofluoroferrate werden entweder einzeln oder Im Gemisch mit anderen FQIIstoffen eingesetzt ; als 
zusatzliche Fullstoffe sind vorzugsweise Eisensulfide geeignet, z. B. Pyrit. 

Die folgenden Beispiele dienen zur naheren Erlauterung der Erflndung. Prozentangaben beziehen 
sich dabei Jeweils auf das Gewicht. 

20 

Beispiel 1 

In einem Eisenkessel mit einem Volumen von 250 1 wird ein Gemenge aus 112 kg (1,4 kmol) 
Kaliumchlorid, 29 kg (0,5 kmol) Kaliumfluorid, 64 kg (0,33 kmol) wasserfreiem Eisen(lll)-chlorid und 
25 9,3 kg (0,167 kmol) Eisenpulver Im Laufe von 2 Stunden auf eine Temperatur von 750 °C erhltzt, wobel 
sich eine homogene Schmelze bildet. 

Diese Schmelze wird zur Vervollstandlgung der Reaktion elnlge Male umgerQhrt. Nach Erkalten der 
Schmelze erhalt man 204 kg einer grauen, kristallinen Masse der Zusammensetzung I^FeClsF. 

30 Beispiel 2 

In einem Eisenkessel mit einem Volumen von 150 I wird ein Gemenge aus 37 kg (0,5 kmol) 
Kaliumchlorid, 29 kg (0,5 kmol) Kaliumfluorid, 54 kg (0,33 kmol) wasserfreiem Eisen(lll)-chlorid und 
9,3 kg (0,167 kmol) Eisenpulver im Laufe von 2 Stunden auf eine Temperatur von 800 °C erhitzt, wobei 
35 sich eine homogene Schmelze bildet. Diese Schmelze wird zur Vervollstandigung der Reaktion eintge 
Male umgeruhrt und dann zum Abkuhlen stehengelassen. Man erhalt 129 kg einer grauen, kristallinen 
Masse der Zusammensetzung K 2 FeCI 3 F. 

Beispiel 3 

40 

a) Unter Verwendung eines Gemisches aus 20 Prpzent eines handelsublichen Phenol-Formaldehyd- 
Harzes mit einem Schmelzbereich von 110 bis 120 *C, 64 Prozent Korundpulver, 8 Prozent Pyrit und 
jeweils 8 Prozent der nach den Belspielen 1 und 2 erhaltenen Chlorofluoroferrate werden glelchartige 
Schleifscheiben mit einem Durchmesser von 60 cm, einer Dicke von 7,5 mm und einem Gewicht von 5 kg 

45 hergestellt. Zum Vergleich werden entsprechende Schelben unter Verwendung von K 2 FeCI 4 als aktivem 
Fullstoff hergestellt. 

b) Die Scheiben werden auf einer handelsublichen Schleifmaschine mit steigender Umfangsge- 
schwindigkeit solange In Rotation versetzt, bis sie zerspringen. Die Jeweils hochste Umfangsgeschwin- 

50 digkeit ist unter « Sprenggeschwlndlgkeit » in der nachstehenden Tabelle aufgefuhrt. 

c) Scheiben gleicher Zusammensetzung werden zum Trennschlelfen von stabfdrmlgen Werkstucken 
mit quadratischem Querschnitt (10 cm x,10 cm) aus einer fur Prufzwecke standard is ierten Legierung 
«CK 45 normalisiert » eingesetzt. Die Schnitte werden senkrecht zur Langsachse des jeweiligen 

55 Werkstucks durchgefuhrt, wobei die Umfangsgeschwindigkeit jeweils 100 m/s und die Leistungs- 
aufnahme der Schleifmaschine jeweils 125 A betragt. Nach einer bestimmten Anzahl von Schnitten 
werden Durchmesserverlust pro Schnitt, spezifische Trennleistung (= Abnahme des Werkstucks pro 
Zeitelnhelt) und Leistungsfaktor (= Quotient aus Abnahme des Werkstucks und Abnahme des Scheiben- 
querschnitts) ermittelt. Die jeweils ermittelten Werte sind in der folgenden Tabelle zusammengestellt. 

60 

d) Zur Bestimmung der Hygroskopizitat wird die Gewichtszunahme der nach den Belspielen 1 und 2 
hergestellten Chlorofluoroferrate nach Lagerung bei einer relativen Luftfeuchtigkeit von 60 % und einer 
Temperatur von 20 °C bestimmt ; die Lagerzelt betragt Jewells 10 Stunden und 100 Stunden. Zum 
Vergleich wird der bekannte Fullstoff K 2 FeCU entsprechend untersucht. Die ermittelten Werte sind in der 

65 folgenden Tabelle enthalten. 
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Tabelle 



FOIIstoff 


KaFeCU 


I^FeCUF 


KaFeCtF 


Sprenggeschwindlgkelt (m/s) 


156 


154 


153 


Schnittanzahl 


3x5 


3X5 


2x5 


Durchmesserverlust (mm) 


19 


14 


16 


Spez. Trennleistung (cm 2 /s) 


6,8 


7,0 


7,1 


Leistungsfaktor 


3,1 


4.0 


3.6 


Gewichtszunahme (%) 








nach 10 Stunden 


2,6 


0.5 


0,6 


nach 100 Stunden 


6,2 


2,5 


3,3 



15 

AnsprOche (fur die Vertragsstaaten : BE, CH, DE, FR, GB, IT, LI, LU, NL, SE) 

1. Chlorofluoroferrat (II, III) der Formel (1) 

20 A x FeCl y F 2 , 0> 

worin A eln Alkalimetallion Oder ein Ammoniumlon. x elne Zahl von 1 bis 10. y eln Wert von 0,1 bis 12,9, z 
ein Wert von 0,1 bis 12,9 1st und die Summe aus y + z mindestens 3 betragt. 

2. Verfahren zur Heretellung eines Halogenoferrats durch Verschmelzen von Alkali- oder Ammo- 
25 niumhalogeniden mlt elnem Elsen (lll)-halogenid und metallischem Eisen, dadurch gekennzeichnet, daB 

man zum Zwecke der Heretellung eines Chlorofluorof errata (II. Ill) der Formel (1) 

AaFeClyFj, (1) 

30 worin A ein Alkalimetallion oder ein Ammoniumion. x eine Zahl von 1 bis 10, y eln Wert von 0,1 bis 12.9, z 
ein Wert von 0,1 bis 12,9 ist und die Summe aus y + z mindestens 3 betragt, ein Gemisch aus (a) einem 
Alkalimetallchlorid oder Ammontumchlorid, (b) einem Alkalifluorid oder Ammoniumfluorid, (c) wasser- 
frelem Eisen (lll)-chlorid und (d) Eisenpulver bei elner Temperatur von 300 bis 900 °C schmilzt. 

3. Verwendung eines Chlorofluoroferrats (II, III) gemaB Anspruch 1 ais aktiver Fullstoff fur 
35 Schteifscheiben. 

4. Schleifscheibe, enthaltend eln Halogenoferrat ais Fullstoff, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Halogenoferrat ein Chlorofluoroferrat (II, HI) gemaB Anspruch 1 Ist. 



40 Anspruche (fur den Vertragsstaat AT) 

1. Verfahren zur Herstellung eines Halogenoferrats durch Verschmelzen von Alkali- oder Ammo- 
niumhalogeniden mlt elnem Elsen (lll)-halogenid und metallischem Eisen, dadurch gekennzeichnet, daB 
man zum Zwecke der Heretellung eines Chlorofluoroferrats (II, HO der Formel (1) 

45 

AaFeClyFjj, (1) 

worin A eln Alkalimetallion oder ein Amoniumion, x eine Zahl von 1 bis 10. y eln Wert von 0,1 bis 12,9. z 
ein Wert von 0,1 bis 12,9 ist und die Summe aus y + z mindestens 3 betragt. ein Gemisch aus (a) einem 
50 Alkalimetallchlorid Oder Ammoniumchlorid. (b) einem Alkalifluorid oder Ammoniumfluorid, (c) wasser- 
frelem Eisen (lll)-chlorid und (d) Eisenpulver bei elner Temperatur von 300 bis 900 °C schmilzt. 

2. Verwendung eines nach Anspruch 1 hergestellten Chlorofluoroferrats (II, III) ais aktiver Fullstoff 
fur Schteifscheiben. 

3. Schleifscheibe, enthaltend eln Halogenoferrat ais Fullstoff, dadurch gekennzeichnet, daB das 
55 Halogenoferrat eln nach Anspruch 1 hergesteiltes Chlorofluoroferrat (II, III) ist. 



Claims (for the Contracting States : BE. CH. LI. DE, FR. GB. IT, LU. NL, SE) 

60 1. Chlorofluoroferrate (II. Ill) of the formula (1) 

A^FeCiyF, (1) 

in which A is an alkali metal ion or an ammonium ion, x is a number from 1 to 10, y is a figure from 0.1 to 
65 12.9, z is a figure from 0.1 to 12.9 and the total of y -f z is at least 3. 
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2. Process for the manufacture of a halogenoferrate by fusing alkali metal halides or ammonium 
haiides with an iron (III) halide and metallic iron, characterised in that a mixture composed of (a) an alkali 
metal chloride or ammonium chloride, (b) an alkali metal fluoride or ammonium fluoride, (c) anhydrous 
iron (III) chloride and (d) iron powder is fused at a temperature of 300 to 900 °C in order to manufacture a 

5 chlorofluoroferrate (II, III) of the formula (1) 

/^FeCl^ (1) 

in which A is an alkali metal ion or an ammonium ion, x is a number from 1 to 10, y is a figure from 0.1 to 
10 12.9, z is a figure from 0.1 to 12.9 and the total of y + z Is at least 3. 

3. Use of a chlorofluoroferrate (II, III) as claimed in claim 1 as an active filler for grinding wheels. 

4. Grinding wheel containing, as the filler, a halogenoferrate, characterised in that the halogenofer- 
rate is a chlorofluoroferrate (II, III) as claimed In claim 1. 
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Claims (for the Contracting State AT) 



1. Process for the manufacture of a halogenoferrate by fusing alkali metal halides or ammonium 
halides with an iron (III) halide and metallic Iron, characterised in that a mixture composed of (a) an alkali 
20 metal chloride or ammonium chloride, (b) an alkali metal fluoride or ammonium fluoride, (c) anhydrous 
iron (III) chloride and (d) iron powder Is fused at a temperature of 300 to 900 °C in order to manufacture a 
chlorofluoroferrate (II, III) of the formula (1) 



AxFeCiyF, (1) 



in which A Is an alkali metal Ion or an ammonium ion. x is a number from 1 to 10, y is a figure from 0.1 to 
12.9, z is a figure from 0.1 to 12.9 and the total of y + z is at least 3. 

2. Use of a chlorofluoroferrate (II, III) prepared according to claim 1 as an active filler for grinding 
wheels. 

30 3. Grinding wheel containing, as the filler, a halogenoferrate, characterised in that the halogenofer- 
rate is a chlorofluoroferrate (II, III) prepared according to claim 1. 



Revendicatlons (pour les Etats contractants : BE, CH. LI. DE, FR, GB, IT, LU, NL. SE) 

1. Chlorofluoroferrate (II, III) repondant a la formula (1) 

A x FeClyF 2 (1) 

40 dans laquelle A represente un ion de metal alcalin ou un ion d'ammonium, x un nombre de 1 a 10, y un 
nombre de 0,1 a 12,9 et z un nombre de 0,1 a 12.9, et la somme (y + z) est au moins egale a 3. 

2. Procede de preparation d'un halogenoferrate par fusion d'halogenures de metaux alcalins ou 
d'ammonium avec un halogenure de fer (III) et du fer metallique, proced6 caracterise en ce que. pour 
preparer un chlorofluoroferrate (II, III) repondant a la formula (1) 



A x FeClyF x (1) 



dans laquelle A represente un ion de metal alcalin ou un ion d'ammonium, x un nombre de 1 a 10, y un 
nombre de 0,1 a 12,9 et z un nombre de 0,1 a 1 2,9, et la somme (y + z) est au mo Ins egale a 3, on fond a 
50 une temperature de 300 a 900 °C un melange constitue (a) d'un chlorure de metal alcalin ou de chlorure 
d'ammonium, (b) d'un fluorure de metal alcalin ou de fluorure d'ammonium, (c) de chlorure de fer (III) 
an hydro et (d) de poudre de fer. 

3. Application d'un chlorofluoroferrate (II, III) selon la revendication 1, comme charge active pour 
des meuies. 

55 4. Meule contenant un halogenoferrate comme charge, caracteiisee en ce que ('halogenoferrate est 
un chlorofluoroferrate (II, III) selon la revendication 1. 



Revendicatlons (pour I'Etat contractant AT) 

1. Procede de preparation d'un halogenoferrate par fusion d'halogenures de metaux alcalins ou 
d'ammonium avec un halogenure de fer (III) et du fer metallique, procede caracterise en ce que, pour 
preparer un chlorofluoroferrate (II, III) repondant a la formula (1) 

65 AaFeClyF, (1) 
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dans laquelle A represente un ion de metal alcalfn ou un ion d'ammonium, x un nombre del a 10, y un 
nombre de 0.1 a 12,9 et z un nombre de 0,1 a 12,9. et la somme (y + z) est au moins egale a 3, on fond a 
urte temperature de 300 a 900 °C un melange constrtue (a) d'un chlorure de metal alcalin ou de chlorure 
d'ammonium, (b) d'un fluorure de metal alcalin ou de f luorure d'ammonium, (c) de chlorure de fer (III) 
anhydre et (d) de poudre de fer. 

2. Application d'un chlorofluoroferrate (II, III) selon la revendication 1. comma charge active pour 
des meufes. 

3. Meule corttenant un halogenoferrate comme charge, caracterlsee en ce que I'halogenoferrate est 
un chlorofluoroferrate (II, III) selon la revendication 1. 
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